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Aitentanspriiche 270 

HO fTx 



la d«r 



« Va..«r.toff Oder C,- bie C^-Alkyl, 

.men al.p.at..cw. o.cIoaUp.ati.c..„. .,.x.p^,,..,„ 
aroBatlsohen Beat, 



X Saueraterr oder 

«^ wid X .uaanea elnen Beet der ForiDel 



, w...„..,„, ^^^^^ ^^^^^ 

Oder Carbaaoyl let. 



Vepblndungen gwirifs Anapruch 1 der Ponnel 



HO 



CO-MHB^ 



i2 
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in der 

C - bis C^-Alkyl, fl- Hydroxy &thyl odor -propyl, B-Cyanathyl, 
1 o 

fl-Methoxyathyl oder -propyl, B-ithoj^athyl oder -propyl odor 

Phenyl&thyl, 
X Sauoratoff \ind 
X und R susaanen den Rest 



bodouten. 

5. Verfahren zur Herstellung von Verblndungen gemaB Anspruch 1, dadurch 



voboi B C.. bia C.-llkyl iat, mit Vorbindun^ren dor Vormol 



umsetzt, R, R u»i Y haben dabei die fUr Anspruch 1 angegebenen Bedeu- 
tungen. 

4. Die Verwendung der Verbindungen gemHfi Anspruch 1 zur Herstellung von 
F&rbstoffen. 




gekennzeichnet , daB man Verbindungen der Pormel 



R-CO-CHg-COCB 
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Vnser Zelchen: 



0-2. 32 377 Bg/Pe 



6700 ludwlgshafen, 14. 01.1 977 



Brfindu»« betrlfft Verbinduneen der all^e„ei„e„ Por.el I 



COUHB 



HO f^X 



in dcr 



a Vaaseratoff oder C^- bia C^-Alkyl, 

amen allphatiachan. cycloallphati.chen. araliphatiachen oder 
aroaatlaeben Seat, 
X Sauaratoff odar 

fi^ und X suaanan alnan Beat der Pomel 



badaufn. wobei y Waa.eratoff. Methyl. Xthyl. „etho^, Athoxy. 
Chler. Bro.. Brdroxyaulf onyl . Carboxyl, C,- bis C^-Alkoxycarbonyl 
od«r Carbaaoyi let. 
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Alkylreste R Bind ZoB. Athyl, Propyl oder Butyl und vorzu^svcise 
Methyl. 

AlB Beste R^ Bind beiepielsveiBe ge^ebcncnf alls durch Hydroxy, 

C - bis Co-Alkoxy, Cyan oder Phenoxy Bubetituiertea C^- bis Cg- 
1 8 

Alkyl, Cyclohexyl, Benzyl, Phenylathyl, Pheny Ipropyl , Phenylbutyl 
Oder geffebenenfalls durch Methyl, Athyl, Methoxy, Athoxy, Chlor 
Oder Brom eubstituiertea Phenyl zu nennen. 

Einselne Beste Bind neben den bereite genannten s.B. Methyl, 
Athyl. Propyl, Isopropyl. Butyl, eek. Butyl, tert. Butyl. 2-Athyl- 
hexyl, 2-Hydroxy athyl. 2-Methoxyathy 1 . 2-Cyanathyl. 2-Phenoxy- 
athyl, 3-Hydroxypropyl, 3-ithoxypropyl, 5-Butoxypropyl , 3-(2- 
Athylhexoxy)propyl. 5-Cyanphenyl , 3-(4-Hydroxybutox3^ropyl. 

Alkoxycarbonylreste Y Bind «.B. Butoxycartoonyl , Propoxyoaxbonyl 
und inBbeeondere Methoxy- und Xthoxycaxbonyl. 

Zur HerBtellun« der Verbindun«en der Pomel I kann aan Verbindun«ea 
der Pormel II 

B-CO-CHg-COOB II. 



vobei B C- bia C^-Alkyl ist, ait Verbindun«en der Pormel III 
^ ^ H 



.1 " 



CO-BH. ^^^^ ,_gl^,>_cH,.C.W 



CO-NHB 
Ilia 
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Ton b..onder.r Bedeutua^ .i„d Verbindui^, 



en der formel la 



HO inx 

•2 



la . 



la d«r 

»»«i>yiathyl, 

X 8«t«rstoff und 

X und b2 j^^^^ 

0:" 

b«d«ttten. 



Atlijri und 2-Phenyiathyi. 
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zur Herstellun^T von Azof arbstof fen, ferner konnen eie ale CH-acide Vei*- 
blndungen filr *.B. zu farbetoffen fUhrendcn KondensationGreaktionen 
▼ervendet verden* 

In den fol^enden Belspielen beziehen eich An^aben iiber Telle und 
Prozente, sofern nicht anders vermerkt, auf das Gevicht. 

BelBplel 1 

65 Telle Natrlummethylat werden in 500 Raumtellen Glykolmonomethyl- 
ather ^eloat. Dazu ^ibt man 130 Telle AceteeelgsaureathyleBter und 
}10 Telle Halonaaure-bls-phenylathylafflld. Las Gemlsch vlrd 10 Stun* 
den gekochty vobel man (iber elnen abstei^enden Kiihler Athanol ab- 



deetlllieren laBt. Nach Erkalten rUhrt man in kalte 5 ^ifif© Salzs&ure 
ein und sau^t daa ausgefallene Produkt ab. Man v&scht mit Vasser 
chloridTrei und trocknet bei 6o im Vakuum. Ausbeute 241 Telle 
1-Phenylathyl-2-hydroacy-4-methylpyrld-6-on-4-carbonBaurephenyl- 
^thylamid. EiiB aus Athanol umkrl stall ieierte Probe zelcrt einen 
Schmelapunkt von 147 - 148 und fol^nde Analy senverte : 



dem 



ber. C 75,4 H 6.4 H 7.4 0 12,7 



73,1 



6.5 



7.7 



15,2 
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in em Gei^-ch aus 75 Teilen A»eieens.ure.thylester und 120 Teilen 

B..l«.M«r.atbyle,ter verden unter KUhlen bei -10 bia O 72 Telle 

Hatriu«et»^Xat ein^et.a^en. Man l^t Uber Nacht bel Rau„te^eratur 

.tehen. last dann de„ Tarblosen KxlstaUbrei durch itber^ieBen .it 

750 Ha«.teilen abaoluf. ithanol und trS^t 130 Teile MalonaSure- 

bl.-..thxi«^d em. kocht «an 8 Stunden unter HUclcfluB. wobei 

da. Eeaktlonage^ach alLShlich zu eine» Kriatallbrei eretarrt. 

D«m »lbt «ui aberachilBal^e 10 ^i^e SalzaMure zu u„d destilliert 

AtWl/Vaaaer ab bie die lnnente„peratur 100 °C errelcht. lua der 

klaren .ci^elden alch bel. Erkalten farbloa. Kristalle .u,, 

die .b^..u^ ^etrocknet verden. lu.beute I23 Telle l-Methyl- 

2-h3rdwx3rp3md.6-on-3.carboa.aure.ethyla.id vo. sch.elzpunlct 
206 - 208 *»c. 

Analy.., Q^JS^^^H^o^ (182) 

h«r. C 52,8 H 5.5 H 15.4 0 26,4 
52,8 5,5 15,5 26,4 
H.ch den in den Belaplelen 1 und 2 geechliderten Verfahren vurden 
dl. fol«.nden Terblndun^en der Formel 1 erhalten: 
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Bsp. 


R 






3 


H 




167-166 °C (ithanol) 


4 


U 


-CHgCHgOH 


165-164 °C (Wasser) 


5 


H 


-CHgCHgCHj 


149-150 °c 


6 


H 


-CHgCHgCN 


172-173 **c 


7 

e 

9 

10 
11 
12 
13 

'•1 

15 


H 
H 
B 

H 
H 
E 

-CH 

-CH2CH2CH2CHJ 


-CHgCHgCHjOCHj 
-CHjCHgCHjCHj 

-CHjCHjCgHj 

-CH3 

2 3 
-CHgCHj 


127-128 **C (Wasser) 
87 - 89 °C (HethMkol) 
vacbaairtlg 

156-157 **C (Xylol) 
122-123 °C (Xylol) 
236 (EsslKsaure) 
132-133 °C (Xthanol) 

97-98 (Methanol) 

waehsartiff 



-7- 



809829/0330 



BNSOOCIO <DE 270t659Al_l > 



" ^ " O.z. 32 377 

^•tm^i^^ 2701659 

- - --n....o. 
xn«iol., .et.t 250 Hau«file Waeser .u una filtrlert 

dent "•i««aiiiefttion des Beaktionspwjdukts 

195 T.ix. I (. . ai . ™ . r . B, 

o "™a ^JUOflBtalli.i.rte Probe sclmllzt bei 

548 C unt., 2.„et.«^ AnalyBenverf, 

bBr. C 65,9 H 5.1 H 16,5 0 12.5 
65.5 5.3 16.8 12,8 
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Beiapiel 17 

In ein G«mi«ch aus 80 Teilen Ameisensaureathylester und 140 Teilen 
EBsigsauxeathyleeter verden unter Kiihlen bei -20 bis 9 **C 77 Teile 
Natriununethylat eingetragen. Wach dem Stehenlassen Uber Nacht wird der 
ferbloee Salzbrei von Natriuo-Formylessigester durch Zu«abe von 
400 Hauateilen Athylenglykolmonomethylather in LoBung gebracht und 
die Losung mit 189 Teilen Benzimidazolyl-2-acet-N-methylaiiiid ver- 
setat. Han kocht 4 Stunden unter HuckfluB. eetzt 600 Heumteilo 
Vasaer zu und eauert nit cone. SalzBSure an. Das ReaktionBgemisch 
wird 1/2 Stunde gekocht, mit Natriumacetat bis vox neutralen 
Beaktlon veraetzt und abgeaaugt. Nach dem Waschen rait warmem Wasser 
und Trocknen erhalt man 208 Teile einer Verbindung der Pormel I 
(B » H, b"" » CHj, Y = H). Der Schaelzpunkt einer au« Diaethyl- 
formamid uiDkri stall ieiert en Probe liegt bei 321 °C (unter Zer- 
aetsung). 

Analyse J C^jH^^MjOg (241) 

bar. C 64,8 H 4,6 N 17,4 0 13,3 

«ef. 64,5 4,9 17,3 13,7 

Analog den Belspielen 16 und 17 wurden die folgenden Verbindungen 
der rorael 

CO-NHB^ 




erhaltent 
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28 



H 



H 



fi 



H 



H 



H 



-CB, 



■Cfi^CHgCHj 



'CH, 



-CHgCHgCHgOCgHj 



l-CHgCHgCHgCHj 



H I -CH, 



H 



H 



'CHgCHgOCHj 



-CHgCHgCH, 



-CH«C 



gCHgOOgHj 



-CH, 



- <- 



Bap. j 


B 


i 


Y j 









fi 



-COOCgHj 



O.Z. 32 377 

2701659 

Schaelzpunkt 



318 °C Z (DimetliylfoMiaald) 
264-265 °C (Nitrobenzol) 
270-271 °C (Cyclohexanol) 



H 


187-188 **C (Biitanol) 


H 


222-223 °C (Pentanol) 


H 


I338 °C Z (DimethylfonMUDld) 


H 


195-196 °C (Pentanol) 


CI 


' >350 **C 




* 




• 




* 


-OC2H3 


« 



>350 



>350 *C 



>350 **C 



♦) keln echarfer SchB.lzpunkt. da laoBerengeBl.ch in Be«u, auf y 
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